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Vorrichtung zur parallelen f lussigchromatographischen 
Trennung von Stof f gemischen 



Beschreibung 



Die Erfindung bezieht sich auf eine Vorrichtung zur 
f lussigchromatographischen Trennung von Stof f gemischen 
unter Druck gemaS dem Oberbegriff des Anspruches 1. 

Die Auftrennung von aus organischen Bestandteilen be- 
st ehenden Stof f gemischen wird durch die Hochdruck- 
f lussigchromatographie dominiert . Die Griinde sind im 
wesent lichen in der Anwendungsbreite und Universalitat 
sowie der Robustheit und Anwenderf reundlichkeit der Me- 
thode zu sehen. Mittels der Hochdruckf lussig- 
chromatographie ist es moglich praktisch jedes organi- 
sche Substanzgemisch aufzutrennen und zu detektieren. 
Neben der Analyse von Einzelproben , bei der die Trenn- 
parameter optimal und entsprechend variierbar sein sol- 
len, miissen mit zunehmender Tendenz in vielen Bereichen 
groSe Probenserien unter exakt den gleichen Bedingungen 
analysiert oder auf gereinigt werden . 




So ist es bekannterweise moglich, iiber serielle Analy- 
sen Oder Aufreinigung von Proben Probenserien nachein- 
ander zu bearbeiten. Dieses Vorgehen jedoch ist sehr 
zei tauf wendig und fuhrt zu langen Zeitraumen zwischen 
der Prozessierung der ersten und der letzten Probe. 
Nachteiligerweise kann bei der Durchfuhrung der flus- 
sigchromatographischen Trennungen uber langere Zeit- 
raume die Konstanz der Bedingungen nicht garantiert 
werden, da sich unter anderem Proben, Saulenmaterialien 
und Losungsmit tel verandern konnen. Der parallele Ein- 
satz vieler Hochdruckf lussigchromatographieanlagen 
scheidet in der Regel aus okonomischen Grunden aus . 

Es sind praparative Hochdruckchromatographieanlagen 
bekannt , bei denen eine groSere Anzahl von 
f lussigchromatographischen Trennlinien parallel 

verlaufend zu einer Anlage zusammengef aSt sind. Jede 
Trennlinie enthalt eine Trennsaule. Die Probenauf gabe 
erfolgt praktisch gleichzeitig mittels eines 
multiparallelen Probenauf gabesystemes . Die Detektion 
erfolgt mittels eines Mult ikanaldetektors und die 
Auswertung mit einer multiparallelen Auswerteinheit . 
Aufgrund der parallelen Anordnung von Trennlinien 
konnen mit dieser Vorrichtung pro Zeiteinheit bedeutend 
mehr Proben analysiert werden. In der gleichen Zeit, in 
der eine herkommliche Hochdruckf lussigchromato- 
graphieanlage nur eine Probe auftrennt, kann diese 
Vorrichtung bedeutend mehr Proben auftrennen. 
Allerdings schlieSt sich hier ein relativ 
zeitauf wendiger ProzeS der Aufreinigung der 
auf getrennten Proben an. 

Um den Zei tauf wand bei der Trennung, Analyse und 
Aufreinigung von komplexen Substanzgemischen mittels 
der Hochdruckf lussigkeitschromatographie zu senken, ist 
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eine Vorrichtung bekannt geworden, bei der eine 
Trennsaule mit einer Festphasenextraktionseinheit 
verkinupft ist. Die Kombination einer Trennsaule mit 
einer Festphasenextraktionseinheit macht es moglich, 
Eluate auf den Fraktioniersaulen der Festphasen- 
extraktionseinheit zu adsorbieren und nach Bedarf durch 
Wahl einer entsprechenden fluiden Phase alle oder Teile 
der Eluate wieder zu entfernen und einem 
Fraktionssammler zuzuf lihren . Allerdings ist die 
parallele gleichzeitige Bearbeitung mehrerer Proben, 
die komplexe Stof f gemische enthalten, nicht moglich. 

Der Erfindung liegt nun die Aufgabe zugrunde, eine 
Vorrichtung zur parallelen f lussigchromatographischen 
Trennung, Analyse und Aufreinigung unter Druck 
anzubieten, mit denen eine parallele Auftrennung und 
Detektion von mindestens mehreren Proben, die komplexe 
Stof f gemische enthalten, moglich ist, wobei die 
Vorrichtung eine kompakte, kostensparende Konstruktion 
auf weisen soil . 

Die Losung der Aufgabe erfolgt mit dem kennzeichnenden 
Teil des Anspruches 1. 

Vorteilhafte Weiterbildungen sind in den Unteranspru- 
chen auf gefuhrt . 

Die Erfindung weist verschiedene Vorteile auf. So 
konnen mehrere Proben parallel getrennt, analysiert und 
aufgereinigt werden. In der gleichen Zeit, in der eine 
herkommliche parallele Hochdruckf lussigchromato- 

graphieanlage nur Proben auftrennt ohne sie 
gleichzeitig effektiv auf zureinigen, kann die 
erf indungsgemaSe Vorrichtung praktisch in der gleichen 
Zeit die gleiche Zahl komplexer Stof f gemische 
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auf trennen, analysieren und auf reinigen . 

Vorteilhaf terweise ist bei der erf indungsgemaSen 
Vorrichtung jede Trennungslinie einschlieSlich der 
Trennsaulen physikalisch von der anderen getrennt, so 
daS eine Vermischung der Proben nicht stattfinden kann . 
Fur den Betrieb mit Minderdruckgradient werden selbst 
bei einem Parallelbetrieb von wesentlich mehr als funf 
Trennsaulen nur eine Pumpe oder fur den 
Hochdruckgradienten maximal zwei Pumpen und fur das 
Betreiben der Festphasenextrakt ionseinheit ebenf alls 
nur zwei Pumpen benotigt. Dies spart Raum und Kosten. 
Eine solche parallel betriebene Chromatographie- 
vorrichtung kann gunst igerweise mit einem einzelnen 
Oder mehreren Mul t ikanaldetektoren , bei denen 
bei spiel sweise parallel UV-Absorptionsspektren von ei- 
ner groSen Zahl von Chromatographiekanalen (Trennungs- 
linien) unabhangig voneinander aufgenommen und ausge- 
wertet werden konnen, anstelle von vielen einzelnen De- 
tektoren ausgestattet werden. SchlieSlich sind die 
Chroma togramme der einzelnen Trennungslinien durch den 
Einbau einer kalibrierbaren Flussregelung absolut mit- 
einander vergleichbar . 

Die Erf indung wird anhand von Zeichnungen und eines 
Ausf uhrungsbeispieles naher erlautert . 

Es zeigen 

Fig. 1 eine schematische Darstellung der Vorrichtung 
mit zehn Festphasenextraktionseinheiten, die je 
sechs Fraktioniersaulen aufweisen und 

Fig. 2 eine schematische Darstellung der Vorrichtung 
mit zwei Fraktioniersaulen fur jede Festphasen- 
extraktionseinhei t . 



GemaS Fig. 1 werden auf an sich bekannte Weise mittels 
eines mult iparallelen Probeauf nahmesystemes 5, das 
beispielsweise als Autosampler ausgebildet sein kann, 
zehn Proben auf genommen und den Trennsaulen 6 . 1 bis 
6,10 zugefiihrt. Uber ein Pumpsystem, bestehend aus den 
Pumpen 1 und 2 wird ein Losungsmittelgemisch uber einen 
Verteiler auf die hier dargestellten zehn Trennlinien 
4.1 bis 4.10 gefordert. Zur Sicherstellung von gleichen 
Fliissen in alien Trennlinien 4.1 bis 4.10 ist eine 
FluSregelungseinheit 3 bestehend aus dem Ventil 3.1 und 
einem FluSmesser 3.2 und einem hier nicht dargestellten 
entsprechenden Rechner samt FluSregelungsprogramm 
versehen. Das Losungsmittelgemisch wird in jeder 
Trennlinie 4.1 bis 4.10 uber das Probenauf gabesystem 5 
gefuhrt. AnschlieSend werden die Proben weiter zu den 
Trennsaulen 6.1 bis 6.10 zu einem parallelen 
Multikanaldetektor 7 gefuhrt. Uber eine Pumpe 9 wird 
auf alien Trennlinien 4.1 bis 4.10 Wasser zugefiihrt, urn 
die Polaritat des Gemisches zu erhohen und somit die 
Extraktion der Probenkomponenten auf der sich 
anschlieSenden Festphasenextraktionseinheit 10 zu 
ermoglichen. Die Festphasenextraktionseinheit 10 
enthalt hier pro Trennlinie 4.1 bis 4.10 sechs 
Fraktioniersaulen. In der Variante gemaS Fig. 2 sind in 
jeder der Trennlinien 4.1 bis 4.10 zwei Fraktionier- 
saulen in Kombination mit einem lO-Port-2- 
Positionsventil vorgesehen. Die Pumpe 12 dient zur 
Equilibrierung der Festphasenextraktionseinheit 10 zum 
Reinigen der Proben und schlieSlich zur Uberfuhrung der 
Proben in den Frakt ionssammler 13. 
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Bezugszeichenliste 



1 Pumpe 

2 Pumpe 

3 FluSregelungseinheit 

3 . 1 Ventil 

3 . 2 FluSmesser 

4 Trennlinien (4.1-4.10) 

5 Probenaufgabe system 

6 Trennsaule 

7 Multidetekt ions system 

a 

9 Pumpe 

1 0 Festphasenextrakt ions - 
einheit (10.1-10.10) 

11 Abfallbehalter 

12 Pumpe 

13 Fraktionssammler 



Schutzanspr-iiche 



1. Vorrichtung zur parallelen f lussigchromato- 
graphischen Trennung von Stof f gemischen unter 
Druck , bestehend aus 

mindestens mehreren f lussigchromatographischen 
Trennungslinien (4) , die nebeneinander verlaufend 
angeordnet sind, einem mult iparallelen 

Probenauf gabensystem (5) , und einem Multidetek- 
tionssystem (7) , verbunden mit einer 

multiparallelen Fraktionsausgabeeinheit (13), 

dadurch gekennzeichn.et , 

dal^ die Trennungslinien (4 ) eine Trennsaule und 
eine Festphasenextraktionseinheit ( 10 ) aufweisen, 
die mit weiteren Pumpen ( 9 , 12 ) gekoppelt ist . 

Vorrichtung nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet , 

daS die f lussigchromatographischen Trennungslinien 
(4) Flussregelungseinheiten (3) aufweisen. 

Vorrichtung nach Anspruch 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, daS 

im Endbereich der Festphasenextraktionseinheit (10) 
ein mit der Festphasenextraktionseinheit (10) , der 
multiparallelen Fraktionsausgabeeinheit (13) und 
dem Abf allbereich (11) eine Verbindung 

herstellbares Mehr-Wege- Ventil angeordnet ist. 
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4. Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet , daS 

die Festphasenextrakt ionseinheiten (10) mindestens 
je zwei Frakt ioniersaulen aufweisen. 



5. Vorrichtung nach einem der Anspruche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, daS 

die Festphasenextraktionseinheiten (10) je zwischen 
0 10 und 50 Frakt ioniersaulen aufweisen. 
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